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RIAL 

(57) Abstract 

The invention relates to a method and a device for producing elastane threads from spinning solutions according to a dry or wet 
spuming process, using elastane recycling material. Said recycling material can be optionally supplemented by admixing fresh solutions of 
elastane material according to any ratios. 

Es wind ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Herstellung von Ebstanfaden aus Spiimlosungen nach einem Trocken- 
oder Nassspinnprozess beschrieben unter Verwendung von Hastan-^ecyclingmaterial, welches gegebenenfalls durch Beimiscmmg von 
Frischlosungen von Elastanmaterial in beliebigen VerhaJmissen, erganzt werden kann. 
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Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung von Elastanfaden ans Recycling- 
material 



Die Erfindung betrifR ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Herstellung von 
Elastanfaden aus Spinnlosungen nach einem Trocken- oder Nassspinnprozess unter 
Verwendung von Elastan-Recyclingmaterial, welches gegebenenfalls durch Beimi- 
schung von FrischlSsungen von Elastanmaterial in beliebigen Verhaltnissen, ergSnzt 
werden kann. 



Elastanfaden werden derzeit haupts&chlich nach zwei grundsatzlich verschiedenen 
Verfahren produziert, dem Trockenspinnverfahren und dem Nassspinnverfahren. 
Beim Trockenspinnverfahren wird das Spinnlosungsraittel einer PolyurethanlSsung, 
typischerweise in Dimethylacetamid, durch heifies Gas im Spinnschacht und Heizung 
des Spinnschachtes aus den in den Spinnschacht gesponnenen FSden entfemt. Beim 
Nassspinnprozess zur Herstellung von Elastanfaden wird die zu verspinnende 
ElastanlSsung in der Regel nach einer Entgasung vorfiltriert und in einem 
Spinnkessel aberfQhrt. AnschlieBend erfolgt eine Filtration der Polymerlosung und 
nach evtl. weiterer Zugabe von Additiven wird die Spinnlosung mittels 
Dosierpumpen den Spinndflsen zugeftihrt Dieser Verfahrensablauf wird 
beispielsweise von F. Fourn6 in Choniefasern/Textilindustrie 44/96. Jahrgang, Juni 
1994, Seite 365, oder in US-A-3 526 689 beschriebeiL 



Unter Elastanlosungen versteht man Lfisungen von Polyurethanen oder Polyurethan- 
hamstoffen, die ublicherweise segmentiert aus Hart- und Weichsegmenten aufgebaut 
sind, in geeigneten Losungsmitteln wie Dimethylacetamid oder Dimethylformamid. 
Als Weichsegmente werden gewohnlich Polyester- oder Polyetherdiolen je nach Ver- 
wendungszweck in die Polyurethan(hamstoff)e eingebaut. 

Im allgemeinen werden zur Herstellung von Elastanfaden frische Spinnlosungen 
venvendet, die nach verschiedenen Loseverfahren hergestellt werden. Ein gangiges 
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L6severfehren wild z.B. in der Schrift US-A-3 428 71 1 beschrieben. Demgegenuber 
verbesserte Loseverfahren sind mit den Offenlegungsschriften DE 43 27 805 und DE 
42 22 772 Al bekannt geworden. Wihrend man im Falle der DE 43 27 805 von 
einem Strom flussiger Reaktionsstoffe ausgeht, die in einem Resonanz-Mikroweilen- 

5 hohlraum zur Erzeugung einer Elastanlosung erwaimt werden, wird in der DE 
42 22 772 ein Verfahren zur Hersteilung viskositatsstabiler, gelaraier Elastan-Spinn- 
ldsungen unter Verwendung eines speziellen mehrstufigen DOsenreaktors beschrie- 
ben. Eine schematische Darstellung der komplexen Herstellverfahren wird in 
Chemiefasern/Textihndustrie 44/96, Jahrgang Juni 1994 auf Seite 393 in Abbildung 

10 3, wiedergegeben. 

Loseverfahren fur Elastanmaterial, die den Einsatz von reinem recyclierten Material, 
d.h. z.B. von bereits versponnenem Elastanfadenmaterial, beschreiben, sind bisher 
nur fur eine ganz spezielle Polymerzusammensetzung bekannt 

15 

Nach der kanadischen Patentschrift CA-771086 lassen sich Spahdexgame, die aus 
Metaxylylendiamin, einem Polyglykol und einem Diisocyanat hergestellt sind, mit 
einem Lfisungsmittel auflosen, filtrieren und wiederum zu Elastanfaden durch das 
Trockenspinnen aus DOsen verarbeiten. Die Game mUssen eine lineare Polymerstruk- 
20 tur aufweisen, damit man sie auflosen kann. Im allgemeinen weisen herkommliche 
Elastangarne jedoch vernetzte Strukturen mit einem Netzwerk in Form von Biuret- 
und Allophanat-Verknapfimgen auf und lassen sich somit nicht ohne weiteres in L6- 
sung bringen. 

25 In einem weiteren bekannt gewordenen Verfahren werden nach der japanischen 
Offenlegungsschrift JP 56122836 Elastanfeststoffe mit Chloracetaldehyd und einer 
starken Saure wie z.B. Schwefelsaure in Isopropylalkohol gelost und die entstande- 
nen Losungen zur Hersteilung von Syntheseleder weiterverwendet Eine Verwen- 
dung fur Elastanfaden ist nicht beschrieben. Die Schrift DD-143916 beschreibt die 

30 Hersteilung von Polyurethan-/Polyharnstoffl6sungen durch Zugabe von recyclierter 
Polyurethanlosung wahrend der Kettenverlangerungsreaktion. Derartige Losungen 
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sind jedoch nicht zur HersteUung von Elastanfasem, sondem auch nur fur die Syn- 
theselederproduktion geeignet Neben diesen Methoden der werkstofflichen Ver- 
wertung, das sogenannte Material-Recycling, sind auch Methoden zur rohstofflichen 
Wiederverwertung, das sogenannte Chemische-Recycling, bekannt geworden (vergl. 
E. Weigand: Ptastveraibeiter 1995 46 (2) Seite 88-92). Beim Chemischen Recycling 
wird das Polyurethan-Material beispielsweise dutch Hydrolyse mit HeiBdampf unter 
Druck in Diamin und Polyetherpolyol zurOckverwandelL Weitere Umwandlungs- 
moglichkeiten von Polyurethanen ergeben sich durch Hydriening, Pyrolyse oder 
Hochtemperatur-Vergasung. 



Der Grand, weshalb bisher kein Recyclingverfahren fur normale Elastanabfalle, Z.B. 
aus der Gamproduktion, gefunden wurde, liegt in der Tatsache begrondet, dass bei 
alien Loseverfahren hohe Ldsetemperaturen in der Regel uber 100°C, angewendet 
weiden mussen, urn die Elastanabfalle in LQsung zu bringen. Bei derartigen Tempe- 
1 5 raturen steigt die Viskositat der Losung jedoch so stark an, dass keine Weiterverar- 
beitung erfolgen kann. 

Da bei jeder Elastanproduktion Abfalle in Form von Restfasern, z3. bei Stdrungen 
im Produktionsablauf, beim Umspinnen auf andere Typen und Titer oder durch Fehl- 

20 chargen entstehen und das Polymermaterial einen hohen Rohstoffpreis hat, der in der 
Regel uber 5,00 DM/kg Polymer liegt, ist es aus Skonomischer Sicht sehr interessant, 
die Elastanabfalle wiederzuverwenden. Die Beseitigung der Faserabfalle (sei es 
durch Deponie-Einlagerung oder Verbrennung) ist ebenfalls sehr kostenintensiv, so 
dass auch aus 6kologischen Gesichtspunkten die Bereitstellung eines Verfahrens, 

25 welches die Weiterveraibeitung der Elastanabfalle ermdglicht, sehr aktuell ist 

Die Aufgabe wird durch ein Verfahren und eine Vorrichtung zur HersteUung von 
ElastanfSden aus Spinnlosungen nach einem Trocken- oder Nassspinnprozess unter 
Verwendung von Elastanrecyclingmaterial gelost, welches gegebenenfalls durch 
30 Zumischung von frischen Elastanspinnlosungen in beliebigem Gewichtsverhaltnis 
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a) 



erfolgen kann, inde* man den Losungen sekundfces aliphatisches Anrin, vorzug*- 
weise Diethylamin zugibt 

der Erfndung » em Verfahren zor HezsKllung von ElastaniSdennach- 
ten Troo^mnverfahmn oderNassspinnverfaue, nnler V«wend«ng von Spuuv 
16OT1 gen aua a—****—", gegebenenfalla nnter Znsatz von Elaston- 
FriachJdaung, dadureh gekemizeictaet, dass man 

die AbSlle von Elaaanmaterial, inabeaondere von Elastanfflden zerkleinert, 
i^beaondere anf eine SchnitOSnge von mtadestens 0,1 mm, bevonrng. auf 
eine SchnittUnge von mindeatenz . mm, bcaondera bevorzug. anf one 
Sobniulango von 2 bis 10 mm. ganz besonders bevo^ug. auf eine Schmtt- 
langevon3bis5mm, 

daa zeHdeinerte Elaztonmaterial in daa Spbmloznngsmittel nnd 0,1 - 2 % Ge- 
wicW zpn>ze„,, bezogen anf den Gehatt an Elazmnfezatoff einea sekundaren, 
aliphatischen Amins eintragt, 

Gemizcb ana ze*leine«em EUsmnmatenal, SpinnlozungsmiUe. und 
aapbaHaeben Amin bei einea Tempemnn von 60 - >50*C onler 
Homogenisieren erhitzt, 



15 b) 



c) 



d) 

25 e) 



30 



die entstandene homogene ElastanspinnlSsung vorfiltriert 

gegebenenfalls bei Zusatz von Elastan-Frischl5sung die Elastanspinnl6sung 
mit einer Elastan-Frischiasung votzugswe.se gleicher Feststotlkonzentranon 
inbefiebigemM^^ 

die entstandene Spinning auf eine Temperatur von n6chstens VfC vor- 
zugsweise von 50 bis 70°C abkuhlt und nochmals filtnert, 
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g ) die fertige Spinnl6sung gegebenenfalls nachvermischt, z.B. durch Venuhren, 
entgast und anscWieBend nach dem Tiockenspiimverfahren oder dcm Nass- 
spinnverfahren zu Elastanfaden verspinnt 

Voizugsweise bestehen die Elastanabfllle sowohl aus Elastanen auf Polyether- als 
auch auf Polyesteibasis oder Abfallen von gemischt polyether- und polyesterhaltigen 
Elastanen in beliebigem Mischungsveihaltnis. 

Als sekundaies aliphatisches Amin wird insbesondere Diethylamin (DEA) in einer 
Menge von voizugsweise 0,3 bis 1 Gew-%, insbesondere bevoizugt von 0,5 bis 0,8 
Gew-% bezogen auf Elastanfeststoff, verwendet. 

Die Konzentration der fertigen Spinnlosung betragt im Sehritt g) von 22 bis 45 
Gew.-%, voizugsweise von 30 bis 40 Gew-%. 

Bevoizugt wild als Spinnlfisungsmittel Dimethylacetamid verwendet 

Im Falle einei gemischten Spinnlosung wild die Elastanspinnlosung mit einer 
Elastan-FrischlSsung im Sehritt e) Ober einen Zeitraum von 5 bis 60 Minuten ver- 



20 mischt 



Die gesamte Mischzeit in den Stufen b) und c) betragt vorteilhafterweise zusammen 
mindestens 10 Minuten, voizugsweise von 60 bis 150 Minuten, besonders bevoizugt 
von 90 - 120 Minuten. 

Die LSsetemperatur in der Stufe c) betragt gunstigeiweise von 80 bis 120°C. 

Im Falle eines Einsatzes einer Mischung von Elastanabfalllosung und Elastanfriseh- 
18sung wild besonders vorteilhaft das sekundaie Amin, insbesondere Diethylamin, 
zui Elastan-Frischlosung, anstelle im Sehritt b) im Sehritt e) in Foim eines Stamm- 
ansatzes aus sekundaiem Amin und Elastanfrischlosung zugegeben. 
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Die Recycling-Spinnl5sung und die FrischlSsung werden bevorzugt fiber einen stati- 
schen Mischer, vorzugsweise bei 70 - 140°C, insbesondere bei 100 - 120°C, inner- 
halb 5 bis 30 Minuten vermischt und die SpinnlSsung anschlieBend auf 50-70°C 
abgekflhlt 

Der Feststoffgehalt der Recycling-SpinnlSsung im Verhaltnis zum Feststoffgehalt der 
Gesamtspinnlosung aus Recycling-SpinnlSsung und Elastanfrischlosung betragt 
bevorzugt mindestens 10 Gew.-%, bevorzugt mindestens 20 Gew.-%. 

Die Verspinnung der SpinnlSsungen nach dem Nassspinnverfahren erfolgt effektiver 
insbesondere aus SpinndQsen mit einem Dusenlochduichmesser von 0,10 - 0,3 mm, 
vorzugsweise von 0,1 - 0,2 mm. 

15 Das Elastanmaterial im Schritt a) wird bevorzugt portionsweise, insbesondere fiber 
eine Dosierwageeinrichtung, bevorzugt in einem Rhythmus von 1 - 10 kg/Minute 
besonders vorzugsweise von 3 - 5 kg/Minute, in die durch einen Ruhrdispergierer 
verursachte Rflhrtrombe in dem vorgelegten SpinnlSsungsmittel zugegeben. 

20 Gegenstand der Erfindung sind aucb Elastanfaden, erhalten aus dem erfindungsge- 
maBen Verfahren, insbesondere mit einem Titer bis 10 000 dtex, wobei ihre Faden- 
festigkeit 0,5 - 0,95 cN/dtex, vorzugsweise 0,7 - 0,9 cN/dtex und ihre Reifidehnung 
von 500 bis 750 %, vorzugsweise 550 bis 700 % betragt 

25 Gegenstand der Erfindung ist femer eine Vorrichtung zur Durchffihrung des erfin- 
dungsgemaBen Verfahrens bestehend wenigstens aus einem beheizbaren Mischbe- 
halter mit Feststoffeinlass, einem Rfihrer und einem Dispergieraggregat, aus einer 
dem Mischbehalter nachgeschalteten Mischzone mit statischen Mischelementen, aus 
einer Abkuhlzone mit Mischelementen und aus einer Filtereinheit zum Nachfiltem 

30 der fertigen Elastanspinnlosung. 
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Das Dispergieraggregat besteht insbesondere aus wenigstens einem, insbesondere 
zwei Rflhrdispergjerern. 

Die ROhrdispergierer sind bevoizugt mit Schneckensegment-Werkzeugen ausge- 
stattet 

Die Schneckensegment-Werkzeuge sind insbesondere ausgewahlt aus der Reihe 
Sogmesser, Stegringe, Knetwendel und Mehrstromwerkzeuge. 

Der Ruhrer des Mischbehalters ist vorzugsweise ein Ankerruhrer und der Mischbe- 
halter ist mit einer zusatzUchen Abstreifvorrichtung fur die Einbauten des Riihrers 
versehen. 

Es wurde fiberraschenderweise gefunden, dass die Zerkleinerung von 
Elastan-Spulenmaterial und GewSlle aus den Spinnschachten zu kurzschnittigen 
Fasem von insbesondere ca. 3 - 5 mm Schnitdange in einer Schneidemuhle mit 
geeigneten Werkzeugbesatz, keinerlei Schwierigkeiten bereitet. Diese 
kurzschnittigen Fasem, die eine Diehte von ca. 0^ g/cm3 aufweisen, lassen sich fiber 
Wendeln und Schnecken einwandfrei ohne Anbackungen und Verklumpungen, zB. 
aus einem Silo in den Mischbehalter, der zur Herstellung der Spinnl6sung dient, 
fordern. 



Zur Herstellung von geeigneten Spinnlosungen aus Faserabfallmaterial sind spezielle 
Mischaggregate besonders hilfreich. Wie Versuche in einem Einwellenruhrkessel mit 
25 verschiedenen Ruhrerbesatzen zeigten, konnte infolge sehr langer Lose- und Misch- 
zeiten und sehr hoher spezifischer Antriebsleistungen aufgrund hoher Viskositat des 
Mischgutes, keine zufriedenstellende Ergebnisse erzielt werden. Wie sich femer 
zeigte, lasst sich im Ruhrkessel mit vorgelegtem SpinnlSsungsmittel (DMAC) mit 
steigender Zugabe von kurzschnittigen Elastanfaserabtallen die Viskositat nur dann 
30 beherrschen und abbauen, wenn man sekundare, aliphatische Amine, wie beispiels- 
weise Diethylamin (DEA) in den oben beschriebenen Mengen von 0,5 Gew,% DEA 
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bezogen auf Elastanfeststoff, der Sphmlosung zusetzL Ohne den Zusatz von sekunda- 
ren, aliphatischen Aminen ethalt man beim Losen, Rfihren und Emarmen Spinnlo- 
sungen, deren Viskositat schnell ansteigt Derattige Spinnlosungen lassen sich tech- 
nisch nicht mehr beherrschen. Diese SpinnlSsungen sind so hochviskos, dass sie zur 
5 Geherung neigen und aufgrund der hohen notwendigen DrQcke auch nicht mehr for- 
derbar sind. Dutch Erwarmung der z.B. Diethylamin-haltigen Spinnlosungen auf erne 
Temperatur bis zu 150°C lassen sich dann in AbhSngigkeit von der Kontaktzeit die 
fur den Spinnprozess erforderliche Viskositat einstellen. Die Einstellung der Viskosi- 
tat von hochkonzentrierten Elastanlosungen dutch Reaktion der Losung tnit sekunda- 
10 ten aliphatischen Aminen zur Etzeugung von SpinnlSsungen fur das Trocken- oder 
Nassspinnen von Elastanfasem war beteits in der DE 44 46 339 beschrieben worden. 
Obetraschenderweise konnen sekundare Amine nunmehr auch zur direkten Aufar- 
beitung von Elastanaltmaterial benutzt werden. 

15 Wie bereits vomer erwahnt, sind Emwellentuhrkessel mit verschiedenen Rflhrerbe- 
satzen auch unter Verwendung von sekundaren aliphatischen Aminen zum Spinn- 
iSsungsmittel alleine nicht ausreichend, urn aus Elastanfaserabfallen geeignete Spmn- 
Ifisungen hetzustellen. Es kommt darin itnmer wieder zu Anbackungen am Ruhrer- 
kesselrand, zu Vetklumpungen innethalb des ROhtkessels. Mit anderen Worten ge- 

20 sagt, man erhalt trotz des Aminzusatzes inhomogene Spinnlosungen, die sich mcht 
einwandfrei zu FSden verspinnen lassen. 

Es wurde unerwarteterweise gefunden, dass man diese Probleme l6sen katm, wenn 
man von MischbehSltem bestimmter Eigenschaften zur Herstellung der Spinnl6sun- 
25 gen ausgeht 

Als ganz besondets geeignete Misch- und Dispergiermaschine hat sich ein Aggregat 
etwiesen, welches mit Doppehnantel zur Heizung und KQhlung mit mindestens emer, 
vorzugsweise zwei Mischwellen mit Dissolvem sowie einer Mischwelle mit Anker- 
30 ruhrer (vergl. Fig. I) ausgerustet ist Die Mischwellen sind vorteilhaftetweise m,t 
Schneckensegment-Werkzeugen, wie beispielsweise Sogmesser, Stegnngen, Knet- 
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wendem oder Mehrstromweikzeugen besetzL Urn Polymer-Anbackungen an die pro- 
duktberthrte KesseUnnenwand zu vermeiden, wird der Ankerruhrer bevorzugt mit 
fedemd gelagerten Abstreifsegmenten bestuckt 

Mit einer derartigen Misch- und Dispergiermaschine gelingt es durch Vorlage von 
SpinnlSsungsmittel (insbesondere Dimethylacetamid) und sekundarem aliphatischen 
Aniin durch Zugabe von kurzschnittigen Faserabfallen Elastanspinnl6sungen mit 
Feststoffgehalten bis zu 40 Gew.-% herzustellen, die sich anscbJieBend einwandfrei 
zu Elastanfasern mit guten Fadeneigenschaften verspinnen lassen. 

Es hat sich als vorteilhaft erwiesen, die Zugabe der Faserabfalle im zeitlich gleichen 
Rhythmus Qber eine Dosierwageeinrichtung zuzugeben, urn einen homogenen L5se- 
prozess zu erreichen. 

Ferner hat sich herausgestellt, dass es besonders gunstig ist, die kurzschnittigen 
Faserabfalle moglichst in NShe der durch die Mischwellen entstehenden Flussig- 
keitstromben einzutragen, urn eine gute Benetzung und AuflSsung der Fasem zu 
erzielen. 

Der beschriebene Loseprozess ist zur Herstellung von Spinnlosungen, die sich 
sowohl nach dem Trocken- als auch dem Nassspinnverfahren zu Elastanfaden 
verspinnen lassen, geeignet Die gewunschte Spinnviskositat, die beim 
Trockenspinnverfahren deutlich hoher liegt als bei einem Nassspinnpiozess, lasst 
sich uber den Amingehalt, die Tempeiatur der Losung und die Verweilzeit im 
Erhitzer beliebig einstellen (vergl. Figuren 2 und 3). 

Neben SpinnlSsungen aus reinem Recyclingmaterial lassen sich auch wie oben be- 
schrieben Mischungen mit frisch hergestellten Elastanspinnlosungen in beliebigem 
Mischungsverhaltnis herstellen. 
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Auch die Art der SpinnHisung, ob es sich beispielsweise um SpinnlSsungen die dutch 
AuflSsung von polyester- oder polyetherhaltigem Fasennaterial, oder auch um deren 
Mischungen in beliebigen Zusammensetzungen handelt, spielt dabei keine Rolle 
(vergl. Tabelle I). In alien Fallen lassen sich aus derartigen Spinnlosungen Elastan- 
faden mit guten Fadenqualitaten erzeugen. 

Das Elastanaltmaterial (z.B. Fasem oder Gew6lle) kann bis zu 15 Gew.-% Oblicher 
Faserpraparauonsmittel enthalten, insbesondere mineralische Ole oder Ole auf Poly- 
alkylsiloxanbasis, z.B. Polydimethylsiloxan PDMS und/oder ethoxyhertes PDMS 
oder Metallsalze von Fettsauren (z.B. Mg-Stearat) oder Hydrotalcite allein oder in 
beliebigerMischung. 

Fur einen kontinuierlichen Betrieb ist besonders das Verfahren, welches Mischungen 
aus Frischlosungen und Recyclingmaterial venvendet, geeignet Der Einsatz von 
reinen Recyclinglosungen bietet sich besonders fur einen Chargenbetrieb an. 

Mit den beschriebenen Vorrichtungen und Loseverfahren lassen sich Elastanspinn- 
16sungen mit einem Feststoffgehalt bis zu 40 Gew.-% bequem herstellen (vergl. Bei- 
spiel 11, Tabelle I). 

Beim erfindungsgemaBen Recyclingverfahren spielt neben der Herstellung der 
Spinnlosung auch die Spinnlosungsqualitat eine entscheidende Rolle. Gute Spinn- 
losungsqualitaten ffihren zu gut filtrierbaren Spinnlosungen ohne raschen Druckauf- 
bau in den Filteraggregaten und zu langen Dusenstandzeiten und somit zu hohen 
Produktausbeuten. 

Es wurde gefunden, dass man das vorgeschlagene Loseverfahren besonders vorteil- 
haft mit einem Nassspinnprozess unter Verwendung von SpinndOsen mit Dusenloch- 
dumhmessem von 0,10 - 0,3 mm, insbesondere mit 0,1 - 0,2 mm kombinieren kann, 
um lange Dusenlaufzeiten zu realisieren. Bei feineren Dusenlochdurchmessem, be,- 
spielsweise kleiner als 0,10 mm findet gegebenenfalls ein erheblich hoherer Druck- 
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aufbau der Spinnlosungen vor der Dflse statt, was zu deutlich kCrzeren Dusenstand- 
zeiten ffihrt Dflsenlochduichmesser gtoBer 03 mm haben extrem niedrige Spritzge- 
schwindigkeiten (kleiner 5) und fuhren unter Umstanden zu sehr hohen Spinnver- 
zugen (groBer 50), was zu instabilen Spinnprozessen und Fadenabrissen beim Fixie- 
ren fiihrt. 



Die Auspritzgeschwindigkeit (S) ergibt sich dabei zu: 
4 • F (m/min) 



S = 



Z • d 2 • it • 100 



F = fordermenge (ccm/min) 
Z = Anzahl der DttsenlQcher 
d = Dusenlochdurchmesser (cm) 

Die folgenden Beispiele in Verbindung mit den Figuren 1-3 dienen der nSheren 
Erlauterung der Erfindung. Alle Prozentangaben beziehen sich, wenn nicht anders 
vermerkt, auf das Gewicht 

Fig. 1 zeigt den Aufbau einer Vorrichtung zur Herstellung der ElastanlSsung aus 
Fasernabfall. 

Fig. 2 zeigt die zeitliche Abnahme der Viskositat einer Spinnlosung nach Beispiel 
1 bei verschiedenen Behandlungstemperaturen. 

Fig. 3 zeigt die zeitliche Abnahme der Viskositat verschiedener Spinnlosungen aus 
Recyclingmaterial. 
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Beispiele 



0 



Reisoiel 1: 

a) H«»r*tellung eine r S pinnlSsung au s Recvclingmaterial 

In einem 600 Liter Mischbehllter 1 (vergl. Figur I) wurden 280 kg Dimethylacetamid 
(DMAC) und 600 g Diethylamin (DEA) fiber eine Zufuhroffiiung 2 eingeffillt Beide 
Flussigkeiten wurden bei Raumtemperatur mittels eines AnkerrQhreis 3 gerfihrt und 
vermischt AnschlieBend wurde der Dissolver 4 (Dispergieraggregat), der mit 
Schneckensegmentwerkzeugen 5, bestehend aus Sogmesser, Dissolverscheiben und 
Knetwendel, bestfickt ist, in Gang gesetzt Die Mantelbeheizung des Mischbehalters 
I war auf 80°C eingestellt. Dann wurde wechselweise in Portionen zu 4 kg/Minute 
auf 3 - 5 mm Schnittlange zerkleinertes Elastanfasermaterial, von Restspulen stam- 
men d, fiber eine Waage (nicht gezeichnet) mit Wendelforderung durch den Beffill- 
stutzen 6 in den Mischbehalter 1 eingeffillt Das Elastanfasermaterial bestand aus 60 
kg Elastanfasermaterial mit Polyether (PET) als Weichsegmentkomponente und aus 
60 kg Elastanfasermaterial mit Polyester (PES) als Weichsegmentkomponente, wel- 
ches wie oben erwahnt, wechselweise fiber eine Waage eingetragen wurde. Die Fest- 
stoffkonzentration betrug 30 Gewichtsprozent und der Anteil an Diethylamin (DEA) 
lag bei 0,5 Gew.-%, bezogen auf Elastanfeststoff. 

Die portionsweise Zugabe des zerkleinerten Elastanfasermaterials wurde so vorge- 
nommen, dass das Material in die durch den Dissolver 4, 5 entstehende Rfihrtrombe 
eingebracht wurde. Der Dissolver 4, 5 wurde mit 700 Umdrehungen pro Minute ge- 
startet und nach Beendigung der Fasereintragung nach ca. 30 Minuten, noch ca. 85 
Minuten lang, mit 1500 Umdrehungen pro Minute weiterbetrieben. Die gesamte 
Ruhrzeit betrug somit ca 1 15 Minuten. 

Die Temperatur der Mischung stieg dabei durch die eingebrachte Rfihrenergie auf ca. 
U0°C an. Die Viskositat der entstandenen Spinnlosung, gemessen bei 50°C, betrug 
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nach 60 Minuten RQhizeit 146 Pa.s und nach Abschluss der Behandlungszeit 48 Pa.s. 
Die Spinnlosung wuide anschliefiend fiber einen Knotenfanger 13 geleitet und mit 
der Spinnlosung b) zusammen einem beheizten, statischen Mischer 7 (vergl. Figur 1) 
zugefQhrt 

5 

b) Herstellung der Spinnlfisung aus Frischlosung mit gee ieneter Nassspinnvisko- 
sitat und Vermischung mit Spinnlosung a) 

Eine 30 gew.-%ige Elastanspinnlosung, die entsprechend Beispiel 2 aus der Schrift 
10 DE-A-42 22 772 hergestellt wurde und eine Spinnviskositat von 138 Pa.s, gemessen 
bei 50°C aufwies, wurde im RQhrkessel 8 (vergl. Abb. I) eingefullt (Der Inhalt der 
DE-A-42 22 772 wird als Offenbarung mit in diese Anmeldung aufgenommen). Die 
Spinnlosung wurde im Seitenstrom mit einem diethylaminhaltigen Stammansatz aus 
einem zweiten RQhrkessel 9 Qber eine Zahnradpumpe 10 versetzt und anschliefiend 
15 mit der SpinnlSsung a) Qber eine weitere Zahnradpumpe im Verhaltnis 1 : 1 Qber einen 
beheizten, statischen Mischer 7 gefordert und vennischt. Der statische Mischer 7, der 
mit Mischelementen ausgelegt ist, wurde auf 120°C erhitzL Die Verweilzeit im 
Mischer betrug ca. 15 Minuten. Im Seitenstrom wurde soviel DEA-haluger Stamm- 
ansatz zudosiert, dass die Spinnlosung b) vor dem Mischer und vor Vereinigung mit 
20 der Spinnlosung a) einen DEA-Gehalt von 0,5 Gew.-%, bezogen auf den Elastan- 
feststoff; hatte. Der Stammansatz in RQhrkessel 9 wurde aus 20 kg 30 gew.-%iger 
ElastanspinnlSsung, wie oben beschrieben, durch Zugabe von 4.800 g Diethylamin 
(DEA) unter 30 Minuten RQhren bei 40°C hergestellt Die vereinigten SpinnlQsungen 
aus a) und b) wurden nach Durchgang und Behandlung im Mischer 7 anschliefiend 
25 im zweiten Mischer 1 1 auf 70°C abgekuhlt Qber eine Filterpresse 12 filtriert und in 
einem Spinnkessel mit Ruhrer (nicht abgebildet) umgepumpt. Die vereinigte Elastan- 
spinnlosung, welche aus 50 % FrischlSsung (SpinnlSsung b) bestand, war optisch 
homogen und enthielt weder groBere Gelteilchen noch Reste von unaufgelostem 
Fasermaterial. Die Spinnviskositat der Losung, gemessen bei 50°C, lag bei 18 Pas. 
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c ) Herstellung von ElastanfSden 

Die Spinnlosung aus dem Spinnkessel wurde direkt vier 172-Lochdttsen mit 0,2 mm 
Bohrungsdurchmesser, die in ein 22 % DMAC-haltiges Wasserfallbad tauchten, 
5 zugefuhrt Die dabei gebildeten Filamente wuiden mit 80 m/min abgezogen, koales- 
ziert, gewaschen, fixiert, prapariert und auf einem Wickler mit 125 m/min aufgespulL 
Die erhaltenen Faden vom Einzeltiter 751 dtex hatten eine Fadenfestigkeit von 0,95 
cN/dtex und eine ReiBdehnung von 633 %. 

10 In Figur 2 ist die Abnahme der Viskositat fflr die in Beispiel 1 beschriebene Zusam- 
mensetzung der Spinnlosung bei drei verschiedenen Behandlungstempeiaturen in 
Abhangigkeit von der Behandlungsdauer im Mischbehalter 1 (vergl. Fig. 1) wieder- 
gegeben. Wie man den Kurven entaehmen kann, lasst sich die Viskositat in weiten 
Bereiehen einstellen. In Fig. 3 ist die Abnahme der Viskositat fur 30 gew,%ige 

15 SpinnlSsungen aus Recyclingmaterial verscbiedener Zusammensetzungen in Abhan- 
gigkeit von der Behandlungsdauer dargestellt. Wie aus den Kurven hervorgeht, erhalt 
man aus RecyclingspinnlSsungen mit reinem Elastanfasermaterial auf Polyetheibasis 
(PET) die Spinnlosung mit der niedrigsten Viskositat und aus Recyclingspinnlosun- 
gen aus Elastanfasermaterial mit Polyether (PET) und Polyester (PES) im Mischver- 

20 naltnis 1: 1, die SpinnlSsung mit der hochsten Viskositat bei gleicher Behandlungs- 
dauer im Mischbehalter 1 unter den selben RQhrbedingungen des Dissolve* 4, 5 und 
bei ca. 110°C Mischungstemperatur. 
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Beisoiel 2; 

a ) Herstelhine einer Spinnldsun K aus reinem Recvclinematerial 

In einem 600 Liter Mischbehalter 1 (vergl. Fig. 1) wurden 280 kg DMAC und 600 g 
DEA uber die Zufuhroffiiung 2 eingefullt. Beide Flussigkeiten wurden durch Rtthren 
bei Raumtemperatur vermischt. AnschlieBend wurde der Dissolver 4, der mit 
Schneckensegmentwerkzeugen 5 bestuckt ist, mit 700 Umdrehungen pro Minute 
gestartet Die Mantelbeheizung des Mischbehalters 1 wurde auf ca. 80°C eingesteUt 
Dann wurde in Portionen zu 4 kg/Minute auf 3 - 5 mm Schnittlange zerkleinertes 
Elastanfasermaterial, von Restspulen stammend, uber eine Waage mit Wendelforde- 
rung durch den Beffillstutzen 6 in den Mischbehalter 1 eingefullL Das Elastanfaser- 
material bestand aus 120 kg Faserschnittverbanden mit Polyether (PET) als Weich- 
segmentkomponente im Elastan. Die Feststofikonzentration betrug wiederum 30 
Gew.-% und der Anteil an DEA lag bei 0,5 Gew.-%, bezogen auf Feststoff. Die 
Zugabe der Faserschnittverbande erfolgt wieder in die durch den Dissolver 4 entste- 
hende Ruhrtrombe. Der Dissolver 4 wurde nach Beendigung der Fasereintragung 
nach ca. 30 Minuten, noch weitere 70 Minuten bei 1500 Umdrehungen pro Minute 
weiterbetrieben. Die gesamte RQhrzeit lag bei ca. 100 Minuten. Die Produkttempe- 
ratur stieg dabei durch die eingebrachte Ruhrenergie auf ca. 1 10°C an. Die Viskositat 
der Spinniesung, gemessen bei 50«C, betrug nach 63 Minuten Ruhrzeit 72 Pa.s und 
nach Abschluss der Behandlungszeit 30 Pa.s (vergL Fig. 3). Die Spinnl6sung wurde 
anschlieBend uber einen Knotenfanger 13 gefahren und dann direkt einem beheizten 
Mischer 7 zugefthrt Der statische Mischer 7, der mit Mischelementen ausgelegt ist, 
wurde auf 80»C erhitzL Die Verweilzeit im Mischer 7 betrug ca. 10 Minuten. 
AnschlieBend wurde die Spinnlosung im Mischer 1 1 auf 70°C abgekuhlt, uber eine 
Filterpresse 12 filtriert und in einen Spinnkessel (nicht gezeichnet) umgepumpt. Die 
SpinnlSsung, die aus 100 % Recyclingmaterial bestand, war optisch wiederum voU- 
kommen homogen und enthielt weder gmbere Gelteilchen noch Reste von unaufge- 
lostem Fasermaterial. Die Spinnviskositat der Losung, gemessen bei 50°C, lag bei 20 
Pa.s. 
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b) Herstellung von Blastanfaden 

Die Spinnl6sung aus dem Spinnkessel wurde anschlieBend, wie in Beispiel 1 
beschrieben, wiedenim direkt vier 172 Lochdflsen mit 0,25 mm statt 0,2 mm Boh- 
rungsdurchmesser, die in ein 25 % DMAC-haltiges Wasserfallbad tauchten, zuge- 
fuhrt und wie im Beispiel 1 beschrieben, versponnen und nachbehandelt. Die resul- 
tierenden ElastanfSden hatten einen Titer von 822 dtex, eine Fadenfestigkeit von 0,79 
cN/dtex und eine ReiBdehnung von 626 %. 



Reisniele 3-12 

In der Tabelle I sind gemafl den Beispielen 3-11 weitere Zusammensetzungen von 
Recyclingmaterialien verschiedener chemischer Provenienz und Frischlosungen ver- 
schiedener Provenienz, fur unterschiedliche Mischungsverhaltnisse aufgefuhrt. Die 
verwendete Abkurzung PES bedeutet hierin, dass es sich urn Elastanspinnlosungen 
mit einer Polyesterkomponente als Weichmachersegment handelt, hergestellt ent- 
sprechend Beispiel 4 aus DE4222 772A1, und im Falle der Abkurzung PET 
Elastanspinnlosungen mit Polyethermaterial, entsprechend Beispiel 2 aus 
DE 42 222 772 Al, vorliegL Alle Spinnldsungen wurden, wie in Beispiel Nr. 1 auf- 
gefuhrt, hergestellt und zu Elastanfaden vom Titer 800 dtex versponnen. Im Falle der 
Beispiele 10 und 11, wo hdher konzentrierte Spinnlosungen mit 36 bzw. 40^ 
gew.-%iger Spinnl8sungskonzentration angesetzt wurden, wurde die Begleitheizung 
im Mischbehalter 1 mit 110<>C statt 80°C gefahren. Die gesamte ROhrzeit wurde auf 
130 Minuten erhoht und der Dissolver 4 mit 1750 statt 1500 Umdrehungen pro 
Minute gefahren. Die Produkttemperatur lag bei ca. 133°C und die Viskositat der 
Spinnlosungen nach Abschluss der Behandlungszeit betrug bei 52 bzw. 46 Pas. Bei- 
spiel 12 schlieBlich stellt ein Vergleichsbeispiel dar, wobei von reiner Frischl5sung 
auf Polyetherbasis ausgegangen wird. Wie man der Tabelle 1 entnehmen kann, wer- 
den sowohl mit 100 %iger Recyclingspinnlosung (vergl. Beispiel 3), als auch mit 
alien Mischverhaltnissen beim Verspinnen der Losungen Elastanfaden mit einer 



WO 00/50673 



-17- 



PCT/EP00/01206 



Fadenfestigkeit von mindestens 0,72 cN/dtex und einer FadenreiBdehnung von min- 
destens 590 % erzielt 
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Tabelle 1 





Zusammensetzung der SpinnlOsung 


Fadendaten 


Bsp. 
Nr. 


Frisch- 
Ifisunu/Tvn 


Recycling- 
losune/Tvp 

\ ' V / 


Spinnlsg. 
Konz. (%) 


Titer 
(dtex) 

\ / 


Festigkeit 
(cN/dtex) 


Defaming 
(%) 


3 




100 /PES 


30 


802 


0,75 


631 


4 


75 /PES 


25 / PET 


30 


777 


0,81 


617 


5 


50 /PES 


50 /PET 


30 


772 


0,77 


615 


6 


50 /PET 


50 /PET 


30 


753 


0,79 


627 


7 


50 /PET 


50 /PES 


30 


779 


0,9 


612 


8 


70 /PET 


15/PET; 
15/PBS 


30 


817 


0,76 


590 


9 


75 /PET 


25/PES 


30 


814 


0,73 


649 


10 


50 /PET 


50 /PET 


36 


797 


0,78 


624 


11 


50 /PET 


50 /PET 


403 


808 


0,72 


663 


12 


100 /PET 


Vergleich 


30 


774 


0,92 


584 
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Pfltentansoriiche 

1 . Verfahren zur Herstellung von Elastanfaden nach dem Trockenspinnverfahren 
oder Nassspinnverfahren unter Venvendung von Spinnlosungen aus Elastan- 
5 Recyclingmaterial, gegebenenfalls unter Zusatz von Elastan-FrischlSsung, 

dadurch gekennzeichnet, dass man 

a) die Abf&lle von Elastanmaterial, insbesondere von ElastanfSden zer- 
kleinert, insbesondere auf eine Schnittlange von mindestens 0,1 mm, 

10 bevorzugt auf eine Schnittlange von mindestens 1 mm, besonders 

bevorzugt auf eine Schnittlange von 2 bis 10 mm, ganz besonders 
bevorzugt auf eine Schnittlange von 3 bis 5 mm 

b) das zerideinerte Elastanmaterial in das Spinnldsungsmittel und 
15 0,1 - 2 % Gewichtsprozent, bezogen auf den Gehalt an Elastanfeststoff 

eines sekundSren, aliphatischen Amins eintrSgt, 

c) das Gemisch aus zerkleinertem Elastanmaterial, Spinnldsungsmittel 
und sekundaren, aliphatischen Amin bei einer Temperatur von 

20 60-1 50°C unter Homogenisieren «hitzt, 

d) die entstandene homogene Elastanspinnldsimg vorfiltriert 

e) gegebenenfalls bei Zusatz von Elastan-FrischlSsung die Elastanspinn- 
25 losung mit einer Elastan-Frischlosung vorzugsweise gleicher Fest- 

stoflkonzentration in beliebigem Mischungsverhaltnis bei 70 - 140°C 
vermischt und nacherhitzt 

f) die entstandene Spinnl6sung auf eine Temperatur von hochstens 70°C, 
30 vorzugsweise von 50 bis 70°C abkuhlt und nochmals filtriert 
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g) die fertige Spinnlflsung gegebenenfalls nachvermischt, zJ3. durch Ver- 
rflhren, entgast und anschlieBend nach dem Trockenspinnverfahren 
oder dem Nassspinnverfahren zu Elastanfaden verspinnt 



2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Elastanabfalle 
sowohl aus Elastanen auf Polyether- als audi auf Polyesterbasis oder Abfal- 
len von gemischt polyether- und polyesterhaltigen Elastanen in beliebigem 
Mischungsverhaltnis bestehen. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass als sekun- 
dares aliphatisches Amin Diethylamin (DEA) in einer Menge von vorzugs- 
weise 0,3 bis 1 Gew-%, insbesondere bevorzugt von 0,5 bis 0,8 Gew-%, 
bezogen auf Elastanfeststoff, verwendet wird. 

A. Verfahrca nach den Anspruchen 1 - 3, dadurch gekennzeichnet, dass die Kon- 
zentration der fertigen Spinnlosung im Schritt g) von 22 bis 45 Gew.-% vor- 
zugsweise von 30 bis 40 Gew.-%, betragt 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1 - 4, dadurch gekennzeichnet, dass als 
Spinnlosungsmittel Dimethylacetamid verwendet wird. 

6. Verfahren nach den Anspruchen 1 - 5, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Elastanspinnlosung mit einer Elastan-FrischlSsung im Schritt e) fiber einen 
Zeitraum von 5 bis 60 Minuten vermischt wird 

7. Verfahren nach den Anspruchen I - 6, dadurch gekennzeichnet, dass die 
gesamte Mischzeit in den Stufen b) und c) zusammen mindestens 10 Minu- 
ten, vorzugsweise von 60 bis 150 Minuten, besonders bevorzugt von 90 bis 
120 Minuten betragt. 
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10 



Verfahren nach den AnsprQchen 1-7, dadurch gekennzeichnet, dass die 
L6setemperatur in der Stufe c) von 80 bis 120°C betrSgt 

Verfahren nach den Anspruchen 1-8, dadurch gekennzeichnet, dass im Falle 
eines Einsatzes einer Mischung von Elastanabfalllosung und Elastanfrischlo- 
sung, die erforderliche Zugabe von sekundarem Amin, insbesondere von 
Diethylamin, zur Eiastan-Frischldsung, anstelle im Schritt b) im Schritt e) in 
Form eines Stammansatzes aus sekundarem Amin und Elastanfrischldsung 
erfolgt 



10. Verfahren nach den AnsprQchen 1 - 9, dadurch gekennzeichnet, dass die Ver- 
mischung von Recycling-Spinnlosung und Frischlosung Qber einen statischen 
Mischer, vorzugsweise bei 70 - 140°C, insbesondere bei 100 bis 120°C, 
innerhalb 5-30 Minuten erfolgt und die Spinnlosung anschlieBend auf 50 - 

1 5 70°C abgektthlt wird. 

11. Verfahren nach den Anspruchen 1-10, dadurch gekennzeichnet, dass der 
FeststofTgehalt der Recycling-SpinnlSsung im VerhSltnis zum Feststoflfgehalt 
der Gesamtspinnlosung aus Recycling-Spinnlosung und Elastanfrischlosung 

20 mindestens 1 0 Gew.-%, bevorzugt mindestens 20 Gew.-% betrSgL 

12. Verfahren nach den Anspruchen 1-11, dadurch gekennzeichnet, dass man 
die Verspinnung der Spinnldsungen nach dem Nassspinnverfahren aus Spinn- 
diisen mit einem DOsenlochdurchmesser von 0,10 - 03 mm, vorzugsweise 

25 von 0,1 - 0,2 mm vornimmt. 

13. Verfahren nach den Anspruchen 1 - 12, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Elastanmaterial im Schritt a) portionsweise, insbesondere uber eine Dosier- 
wageeinrichtung, bevorzugt in einem Rhythmus von I - 10 kg/Minute beson- 

30 dere vorzugsweise von 3-5 kg/Minute, in die durch einen Ruhrdispergierer 
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venirsachte Ruhrtrombe in dem vorgelegten SpinnlSsungsmittel zugegeben 
wird. 



14. Elastanfaden, eriialten aus einem Verfahren nach einem der AnsprQche 1 - 13, 
insbesondere mit einem Tito: bis 10 000 dtex, dadurch gekennzeichnet, dass 
ihre Fadenfestigkeit 0,5 - 0,95 cN/dtex, vorzugsweise 0,7 - 0,9 cN/dtex und 
die ReiBdehnung von 500 bis 750 %, vorzugsweise 550 bis 700 % betrtgt 

15. Vorrichtung zur DurchfQhrung des Verfahrens nach einem der AnsprQche 1 
bis 13, bestehend wenigstens aus einem beheizbaren MischbeMlter 1, mit 
FeststofFeinlass 2, 6, einem Riihrer 3 und einem Dispergieraggregat 4, 5, aus 
einer dem MischbehSlter 1 nachgeschalteten Mischzone 7 mit statischen 
Mischelementen, aus einer AbkQhlzone 1 1 mit Mischelementen und aus einer 
Filtereinheit 12 zum Nachfiltem der fertigen ElastanspinnlSsung. 

16. Vorrichtung nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass das Disper- 
gieraggregat 4, 5 aus wenigstens einem, insbesondere zwei RQhrdispergie- 
rern gebildet ist 

17. Vorrichtung nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, dass der bzw. die 
Rilhrdispergierer 4 mit Schneckensegment-Werkzeugen 5 ausgestattet sind 

18. Vorrichtung nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, dass der bzw. die 
ROhrdispergierer 4 mit Schneckensegment-Werkzeugen 5 ausgewahlt aus 
Sogmessern, Stegringen, Knetwendeln und Mehrstromwerkzeugen ausge- 
stattet sind. 
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19. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 14 bis 17, dadurch gekennzeichnet, 
dass der RQhrer 3 ein Ankerruhrer ist und der MischbeMlter 1 mit einer 
zusStzlichen AbstreifVorrichtung fur die Einbauten des Ruhrers 3 versehen 
ist 
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